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10 CONTFXTF nc LTOVENTjON ■ 

L'alumine renforcee par la zircone (en- anglais : Zirconia 
Toughened Alumina ou ZTA) a deja efe consider , e comme ^ ^ ™ 

15 " 6XiSte un certain nombr « documents deerivant des ZTA a 

usage btomedieal, ayant une fraction etevee de zircone. Par exempte h 
docunten, ^ 9927871 decrit des 2TA ^ - ^ 

Zircone. Le document JP 3151978 deed, une ZTA com™ environ 70 a 90 
20 ^ m 2irC ° ne ' aV6C Stabi ' iSa,i0n Partielle 3% «> "**■ d'oxyde 

aT~;r a,erials 20 (1999) pp 971 ' 5 ' - - - — 

II existe aussi un certain nombre de documents deerivant des ZTA 
-sage biomedical, ayan, une fraction elevee d'alumine. On connat, ZZ S 
2TA qu, comprennent 2 a 40% de zircone 67 a 99% 
25 addons d'oxyde de chrome e, d'oxyde de strong L ri "* 

d^cril une ZTA comprenan, env| o ^ y e n 7' 31519?8 

documems ne de d s Z^A J 7'' ^ * M9 °' * «* 
30 stabilisant ,6nan ' * d * ln " m ~ a 9 en, 
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dans la ZTA etant partiellement stabilise* dans la phase tetragonale par de 
loxyde dVttrium. Mandrino, Ceramics Subs. Recon. Surg. (1991) pp 23-30 
decnt une ZTA appreciee contenant 20% en volume (environ 27% en poids) de 
z,rcone, partiellement stabil.see par 2% en mole d'oxyde d'yttrium, et propose 
son ut.l.sation comme materiau pour une tete de prothese de hanche. 

Par ailleurs, Thompson et al., Biomaterials 11,9, (1990) p p 505 
508 decrivent une ZTA comprenant 20% en volume de zircone, pavement 
stabHisee par une plus grande quantite d'oxyde d'yttrium (soit 3 % en mole) • lis 
ont teste ce materiau, en meme temps que des ceramiques de zircone 
) tetragonale de type Y-TZP (zircones partiellement stabilises en phase 
tetragonale par de I'oxyde d'yttrium), pendant 19 mois dans la- solution de 
Rmger a la temperature de I'organisme (37°C) et ont constate a la fois une 
perte de 10% de la resistance mecanique du materiau et un taux important de 
transformation indesirable de phase tetragonale en phase monoclinique dans la 
zircone a la surface du materiau. Cette transformation indesirable de phase 
tetragonale en phase monoclinique dans la zircone a la surface du materiau est 
souvent appelee Degradation basse temperature (ou Low Temperature 
Degradation ou LTD). 

Malgre la grande resistance mecanique et la forte tenacity des 
z.rcones YTZP. ces matenau* sont connus egalement pour presenter une 
degradation des proprie.es mecanigue (generie par ,a de g ra da,ion basse 
temperature ou LTD, lors de .'exposition a ,a vapaur d'eau * des temperatures 
c ntpnses entre 150 e, 500'C. Une des hy potn,ses sur rongine de cene 
degrade,™ est .a reaction de ,,au a„ec ,es iiaisons Zr-O-Zr de ,a ceramigue 

-co e de |a phase t . (ragona|e vers ^ mono 

cnrtdto d env,ron 4% en volume, gui se tradui, par une micro-fissurafion de ,a 
P'ece en 2 ,rcone e. une diminution de ,a resistance mecanigue 

Phase *J?T™ " ^ ^ ™ de de la 

Phase tetragonale et de la deterioration de la resistance m*. ■ 

accompagne ,a transformation en ph ase monoclinigua, letzrl ZZZJZ 
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Pes tartles de grams s,m,laires. ne conviennent pas aux aool™,- 

rr;r • Th — a to - ie — : * 

mdurte par environnement peu, eventuellemen, e.re atfenue par Cufilisation 
5 -» oxyde stabil.san, different. ,,ddi,ipn d , n troisfeme ^ ^ 
~ stabilises par ,,x y de d'yUrium ou „ production de ^ , J« 

En consequence. I'etat de Tar. dissuade d'utiliser des ZTA a forte 
leneur en alumina e. contenant de ,a zircone partiellemeni stabilisee par d es 

riiir d ' yt,num s — 4 2 - i% - ~ ~" 

Cales et at. J. Biomed. Mat. Res., 28 (1994) pp. 619-24 sont en 
desaccord avec les conclusions de Thompson et al. et ont demons que la 
resrstance a la degradation LTD des ceramique de zircone Y-TZP es, fonction 
de nombreuses variables non-mai.risees par Thompson, comme ,a 
concentration en oxyde dytrium e. son homogeneity de repartition, la taiUe des 
grams et la population de defeats. Cales a soutenu qoe les ceramiques de 
zrrcone Y-TZP de Thompson n'etaient pas des zircones Y-TZP de I'etat actuel 
de la technique at a fourni egalemen. des preuves que les zircones Y-TZP de 
l eta, actue, de ,a technique son, capables de resis.er a la degradation LTD a 
une temperature de 37'C. Cependant, radicle de Cales e, al. concerne 
essent.el.emem le probleme de la degradation des zircones Y-TZP et n'aborde 
pas specimen, le probleme de la degradation pour les ZTA a forte teneurs 

25 Partie " emem S ' abi,iSteS " r * , 0rdre * 3% e " ™ te *°*Vde 

RESLfJVEDE L'INVE NTJON 

Les in.enteurs considerent que le materiau ZTA utilise oar 
Thompson etait extrememen, sensible a la degradation LTD P 
i0 ete indioue o„» ,= • ■ . °egradation LTD. En particulier, il a 

seulem n 45o V 00 e Mp a T;* CaniqUe * " ^ * ** * 

) PP. 77-84. ,nd,que que ,a resistance mecanique d'une ZTA ayan, une" 
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compos*™ similaire est egale a 700 MPa. Cela a conduit les inventeurs a 
pensar que les modes operatoires de trajtemen( ^ ^ 

condu,, a certaines par.iculari.as, notammen, a la formation d'une porosita 
.mpor,an,e diminuan. ,a resistance meoani q uo a, qui diminuarait egalemen, ,a 
5 ras,s,anca a ,a degradation LTD da ,a 2TA. Das preuves suppi.mantaires da la 
mauvaise resistance a ,a degradation LTD do matenau 2TA da Thompson se 
trouven, sur ,a figure 1 de son article, ind.quan, P ue le (eneur initiate en phase 
monodinique da la zircone a ,a surface de ,a ZTA etait comprise entre to e« 
12* environ. Cette teneur elevee en phase monoclinique indique que ,a zircone 
dans la zTA de Thompson avail de,a sub, une transformation importante de la 
Phase tetragonale en phase monoclinique avant meme-d'avoir effectue les 
essais de vieillissement. 

Les presents inventeurs considered, que des ceramiques 
d'alumme-zircone 2TA a forte teneur en alumina et comprenant plus da 2 1% 
15 en mote d'oxyde d'yttrium. peu vent etre praparees dans des conditions 
so,gneusemen. controleas de telle sorte qu'elles presented une resistance a la 
degradation basse temperature appropriee pour una utilisation convenable 
comme composed* biomedicaux, sans avoir a exiger de tailla de grains 

20 STr* pe,ite ni de compos3n, addi,ionne, • en *» de * *»» 

20 stabilisee a I'oxyde d'yttrium. 

II faut noter que, Thompson suggerant futilisation d'une matiere 
st.bfe.nte differente (autre que roxyde d'yttrium) af,n de resoudre ,e p robl eme 
de la degradation basse temperature LTD dans un mafariau ZTA (a 80% 

J5 ;rr, % de zircone) con,enam 3% - ^ ««« - 
zi: z T n,eurs (consis,am a re,enir ,,oxyde -v"** ~ 

stabtean.) etart contra.re a fetat de fart sur les ceramiques 2TA. 

En consequence, conformemen. a la presente invention il est 
= un c n t biomedical comprenan, une ceramique en HZ 

renrorcee a la z,rcone (communement appelee 2TA) r*«* „- . 
0 comprenant 1 i eo « '• cene ceramique 

prenan, 1 a 69% en poicjs de ^ ^ ^ partje| , 

s.ab„,see avec una quantite superieure a 2, 1% e n mole d'oxyde Z ■ 
™an, ayan, una surface dans laqualle ,a fraction da z^e iTzT 
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une teneur en phase monoclinique inferieure a 10% en , , 
avantageusemenl inferieure a 5<y P n „„i °' Ume ' 

°' Ume e ' ^ en «" inferieure a 

De maniere tou, a fait avantageuse, ,e composant de ,a presente 
~n a une grande , |g ^> 

Cela s,gn,f,e pue ,a fraction de zircone de ,a ZTA selon ,a « 

5 cycles d , exposit , on , , a ugpeur d , eau 4 sous ~ 
20 he (so „ un tota , d . exposi(ion ^ heures> pendant 

monoc^que en surface du mat.riau ZTA inferieure a 40% en vcl" 

::::rr inferieure a ,o% en wiu ™ * — - — , 

Selon des dispositions preferees de invention, eventueilement 

• la zircone est stabilisee sous ,a forme tetragona.e par une 
teneur de 2,5 % a 3,5 % en moles d'oxyde d'yttrium, 
preferentiellement de I'ordre de 3 %, 

- la teneur en zircone du composant est de 10 % A 5fJ % eQ 
poids, de preference de 20 %. a 30 %, 

- le composant a une densite d'au moins 99 % de la densite 
theorique, 

• la ceramique presente une surface ayan. une rugosite Ra 
inferieure a 10 nm, 

- la ceramique a une faille de grains inferieure a 0,5 micron 

nr„,h ' „ ^ C ° mP ° Sant Se '° n nnVe "' i0n peut notainment etre une te'te de 
Prothese de hanche, un insert pour une cupula aeetabulaire, un piatea ti 

composant pour prothese dentaire. 

L'invention propose en outre un ornrM* ^ a 
composant hinm*w ■ Precede de preparation d'un 

umposant biomedical comportant une ceramin.i* h-.i 
zircone ZTA et nffHm - • Cerart]l ^ dalumine renforcee a la 

offranl une res.stance convenable A l a wa„ ^ 
temperature (LTDl m m n nri ♦ degradation basse 

Com P ortant avantageusement les etapes suivantes : 
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optimisation de h composition avec une teneur en oxyde dytrfum 
superieure a 2.1 % molaire et preferentiellement entre 2,9% el 3 » 
mola.re. plus preferentiellement environ 3% molaire 

Wage a ,a temperature ,a plus basse possible pour assurer au moins 95% 
de la densrte theorique. par exemple dans I'intervalle 1400°C-1450- C 
compression isostatique a cbaud de ,a piece fnttee de maniere a atteindre ,a 
denote theorique (2 99% de la densite theorique) 

usinage e. polissage de ,a surface de travail du composan, (par exemple ,a 
surface en contact avec I'organisme humain, de maniere a obtenir une tres 
table rugosite de surface Ra. Preferentiellement le composan. biomedical 
presente une surface avec une rugosUe inferieure a Ra < 10 nm et plus 
preferentiellement interieure a Ra < 5 nm. 



DESCRIPTI ON DETAIL! RE DE L'lMVFMTin ^. 

Des objets, caracteristiques et avantages de I'invention ressortenf 
de la description qui suit, donnee en reference aux dessins annexes sur 
lesquels : " 

- la figure 1 est un graphique montrant Evolution du taux de 
Phase monoclrnique a 134 °C sous 2 bars en fonc.ion du temps (en heures, 

- ia figure 2 est une vue schematique en coupe longitudinale d'un 
composant de prothese femorale conforme a Invention. 

Phase m T * " deSCriP,i ° n * " PrSS6nte la «"W 

la 7ne7 e r SJrf3Ce ^ " C ^ amiqUe de «""» «™» 

a jeneur en phase monoclinique mesuree par diffraction des rayons-X (raie 

CuKa, protondeur de penetration de 5 nm, ; ,a rugosite de surface Ra est 

VT2P est def,n,e en % molaire et est calculee seulemen. sur la base des 
moires de Toxyde .yttrium pat tapporf a ,a sqrhma zirc0 ne ^ 

2Zz zr 1 ; oxyde ^ u - — - 

~ ~'° n C ' aSSiqUe Par — « - qua,. 
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Selon une methode preferee de preparation d'un composant selon 
'■nvention en ceramique ZTA, une poudre co-precipitee submicronique 
contenant de (a zircone et de I'oxyde d'yttrium est melange a de la poudre 
d alum.ne, ces poudres ayant une taille moyenne de partrcules de 0 45 M m Le 
melange de poudre est soumis a une compression isostatique a froid a une 
press,on comprise entre 50 et 400 MPa. puis eventuellement a un usinage a 
retat cru pour obtenir une forme appropriee pour le composant biomedical 
souha.te. Une fois le composant cru realise, celui-ci est alors fritte entre environ 
1300'C et 1 50O-C pendant environ 1 a 4 heures pour atteindre une densite d'au ' 
10 moins 95% de la densite theorique. La piece fnttee est alors soumise a une 
compress.on isostatique a chaud (HIP) dans un gaz inerte,tel que I'argon entre 
environ 1300°C et 1500*C pendant 0,5 a 4 heures pour atteindre une densite 
d'au moins 99,9% de la densite theorique. Le traitement de HIP peut 
eventuellement induire un noircissement plus ou moins prononce de la 
ceramique de zircone en raison de la perte d'oxygene. Le retour a la 
stcechiometrie et a la couleur blanc creme est, le cas echeant. realise par un 
recuit a une temperature de 900°C a 1200°C pendant 2 a 5 heures Le 
composant densifie subit alors eventuellement un usinage final pour posseder 
la geometrie requise. 

Afin .de garantir que la ceramique d'alumine renforcee a la zircone 
ZTA de la presente invention offre une resistance convenable a le degradation 
basse temperature (LTD), ,es etapes suivantes du procede sont 
avantageusement mises en ceuvre : 

- optimisation de la composition avec une teneur en oxyde 
dyttr.um superieure a 2.1 % molaire et preferentiellement entre 2,9% et 3 2% 
molajre. plus preferentiellement environ 3% molaire. 

- frittage a la temperature la plus basse possible pour assurer au 

~ 5% ^ ' a denSft§ ***** Par exemp,e dans rinterva " e ^C- 

a atteindre ,a '„ iS ° Stat '' qUe * ^ * '* ^ ™* d * 

a attemdre la dens,te theorique (> 99% de la densite theorique) 
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- usinage et polissage de la surface de travail du composant (par 
exemple la surface en contact avec Corganisme humain) de maniere a obtenir 
une tres faible rugosite de surface Ra. Preferentiellement le composant 
biomedical presente une surface avec une rugosite inferieure a Ra < 10 nm et 
5 plus preferentiellement inferieure a Ra < 5 nm. 

Dans certaines formes de realisation recherchees, la ceramique 
d'alumine renforcee a .a zircone ZTA ayant une grande resistance a la 
degradat.on presente une faible porosite, inferieure a 0,4 % en volume et 
preferentiellement inferieure a 0.1% en volume. Sans vouloir se referer a une 
» theone. il est considere que la transformation des grains de zircone tetragonale 
en grams de zircone monoclinique se produit, initialement, de preference au 
voisinage des porosites presentes a la surface de la ceramique. De sorte que 
lamination de la porosite a tendance a diminuer la transformation de la zircone 
en phase monoclinique. Or la porosite presente dans la zircone YTZP frittee 
sans pression (qui possede habituellement un porosite d'au moins 1 <5 o/ 0 en 
volume) peut etre eliminee par une .compression isostatique a chaud (HIP) de 
ce materiau fritte jusqu'a obtention de la densite maximale ; il en est Sans doute 
de meme avec la ceramique de I'invention. 

Dans certaines formes de realisation recherchees la faille 
moyenne des grains de la fraction de zircone de la ZTA est inferieure a 0 5 urn 
La Plus faible taille de grains de cette ceramique procure aux grains une- 
res-stance encore meilleure a la degradation basse , temperature (LTD) 
Cependant, de maniere preference, la taille moyenne de grains de la fraction 

de tir, ^ ' a ^ " S ' tUe danS '' inten/a,,e °' 30 " °' 45 ^ Dans - ^maine 
^ ta,lle, les grains sont suffisamment petits pour resister a la degradation 

basse temperature, mais pas trop petits pour e,miner la capacite de 
transformed qui procure a la ceramique ses grandes proprletes mecahiques 

En general, les mesures de taille de grain effectives (G) peuvent 
etre converts en mesures moyennes d'interception lin.aire ( L) pa , fol e 
suivante G = 1,56 L. rormuie 

ceramiaued^ P ° in ' * ^ * mmp0 ^ te biomedica, en 

ceram, q ue d a,um,ne renforcee a ,a zircone ZTA confien, de preference de f 0% 
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a 50* en poids de zircone (y compns „ quant „ 6 

renferme comme impurete). Plus preferentiellement. il con.ient 20% a 30% en 
poids de zircone. Preferentieltement. ,a ceramique d'alumine renforcee a la 
arcone ZTA es, stabilises par roxyde dyttri um a ,a concentration d'au moins 
2 1 en mote, (pourcentage base sur ,a traction Zircone ♦ Oxyde d'hafnium, 
Plus preferentiellement de 2,5 a 3.5V. en moles, et encore " 
preferentiellement de 2.9 a 3.,% en moles d'oxyde d'yttrium. Lors qu e ,J yde 
dyttnum es, present dans ces concentrations, la fraction zircone de la ZTA 
dans le composant biomedical fritte comprend typrquement au moins 9 5 o/ 0 en 
volume de phase tetragonale, et preferentiellement au moins 99% en volume 
de cette phase. La ceramique d'alumine renforcee a la zircone ZTA contient 
avantageusement moins de 2% en poids. plus avantageusement moins de 
1,0% en po,ds et plus preferentiellement moins de 0,5% en poids d'impuretes 
cons,stant en oxydes qui torment une phase vitreuse (sans inclure I'oxyde 
15 d'hafmum, impurete naturelle de la zircone). 

Du point de vue de la microstructure, les grains de la phase 
z,rcone ont de preference (voir ci-dessus- microscopie electronique a batayage, 
ASTM E1 12/82) un diametre moyen des grains inferieur a 05 M m de 
preference de 0,30 a 0,45 pm. Les grains d'alumine ont 'egalement 
avantageusement un diametre moyen des grains inferieur a 1 Mm de 
preference entre 0,3 et 0,8 pm. La densite du materiau ZTA doit etre comprise 
enfre 99 e. 100% de la densite theorique. De pretence le materiau ZTA doi. 
av 0l r une porosite ouverte inferieure a 0,1% en volume. 

Concernant les performances mecaniques, le composant 
b,omed,ca, en ceramique d'alumine renforcee a ,a zircone ZTA doit da 
preference presenter dans ,e volume, une resistance a la flexion 4-poin,s d'au 
mens 600 MPa, se si.uant typiquemen, entre 800 MPa.et 1000 MPa Dans 
certa,nes formes de realisation. ,e module elastique est inferieur a 400 GPa et 

preseme avantageusement une tenacite (mesuree suivan, ,a formute de 
ChantrKul, d'au moins 5 MPa m « e, preferentiellement entre 5 e, 10 MpTI-* 
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La teneur en phase monoclinique initiale a la surface d'un 
composant biomedical en ceramique d'alumine renforcee a la zircone ZTA 
produil selon le precede de la presente invention est, de preference, inferieure 
ou egale a 2% en volume. La ceramique d'alumine renforcee a la zircone ZTA 
5 selon la presente invention peut etre evaluee pour sa resistance a la 
degradation basse temperature (LTD) en exposant un echantillon poli a 5 
cycles de 134«C sous 2 bars de vapeur d'eau pendant 20 heures. Des essais 
ont montre que, en respectant les enseignements de ('invention, la teneur en 
phase monoclinique sur la surface polie apres I'essai est inferieure a 40% en 
10 volume, preferentiellement inferieure a 10% e t plus preferentiellement inferieure 
a 5%. Comme ce test simule une periode de 100 ans dans le corps humain a 
37°C, la faible teneur en phase monoclinique sur la surface du materiau vieilli 
(apres test) indique que cette ceramique ZTA est meiileure que de la zircone 
classique pour la resistance a la degradation basse temperature et 
avantageuse pour une application comme composant biomedical. 

A titre d'exemple, un composant a ete realise avec une 
composition de 25% en poids de zircone (stabilisee a 3 % en mole dbxyde 
d'yttrium) et de 75 % en poids d'alumine dans la taille de poudre indiquee ci- 
dessus. Le materiau a ete presse isostatiquement a froid sous une pression de 
140 MPa, puis fritte a environ 1500 °C pendant 3 heures, puis cuit sous une 
pression de plus de 100 MPa a environ 1400 °C pendant 2 heures et blanchi 
vers 1000 °C pendant 2 heures. 

La rugosite obtenue a ete inferieure a 2nm, et la denslte a ete 
superieure a 99 % de la densite theorique. 



15 



20 



La flexion 4-points (ASTM) etait de 800 ±131 MPa pour la ZTA ■ 
elte etait de > 1500 MPa pour la zircone, et de 466 + 106 MPa pour Calamine 

Ainsi qu'il ressort de la figure 1 le taux de phase monoclinique (%) 
a 134 °C sous 2 bars reste de Tordre de 2 % pour ,e composant precite, alors 
qu ,1 monte rapidement entre 5 et 1 5 heures jusqu'a environ.80 % pour una 
30 zircone classique. . 

.irrnn 7T & Un C ° mP ° S3nt b,0m ^ dical en ^ramique d'alumine renforcee a la 
"cone ZTA, conforme a .-invention, peut etre utilise au niveau de n'importe 
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quel site de I'organisme pour leque! de Calamine, de la zircone ou une autre 
ceramique inerte comme la ZTA est actuelfement utilisee, ces applications 
mduant les tetes de protheses de hanche. tel.es que les configurations 
presentees dans les brevets US n' 5,181.929 ; US n° 4,964,869 et US n° 
5 5.972,033 , les cupules acetabulaires monolithiques, les cupules acetabulaires 
modulaires pour fixation conique dans un support metallique (metal-back), tel 
que les configurations montrees dans les brevets US n° 5.879 397 • US n° 
5,609,647 et US „• 5,919,236 , les composants de plateaux tibiaux les 
composants femoraux de protheses du genou. les disques intervertebraux, ou 
0 des composants pour prothese dentaire. 

La figure 2 montre un exempts ^application d'un composant selon 
('invention : au sein d'une prothese de ('articulation de la hanche. La premiere ■ 
partie 3 d'une tige femorale 2 est implantee dans le femur 1. La seconde partie 
de la tige femorale 2 a la forme d'un tronc de cone 4. La tete 5 est en 
5 ceramique d'alumine renforcee a la zircone ZTA 5 et son evidement a 
approximativement la meme angulation (angle au sommet) que le cone 4 et est 
ajuste a force sur ce cone 4. La paroi conique 6 de la tete femorale 5 definie par 
revidernent tronconique est en- contact sur la plus grande partie de sa longueur 
avec la surface 7 du tronc de cone 4. Une reserve 8 entre le tronc de cone 4 et 
le sommet 16 de ('evidement conique de la tete femorale est egalement 
representee. La jonction 12 entre le sommet 16 de I'evidement conique et la 
paroi conique 6 peut etre constitute dans certaines realisations par un cylindre 
avec des rayons de raccordement ou par un chambrage. Conjointement une 
cupule acetabular 13-possedant un insert rapporte en ceramique d'alumine 
renforcee a la zircone ZTA 14, qui est maintenue par fixation conique dans un 
support metallique 17, est adaptee dans I'os peivien 15. Enfin la tete en 
ceram ( que d'alumine renforcee a la zircone ZTA 5 est positionnee dans .'insert 
rapporte en ceramique d'alumine renforcee a la zircone ZTA 14 de la cupule 
acetabular 13 pour former I'articulation de la hanche. 

Ainsi, conformement a la presente invention, il est possible de 
reader une cupule acetabular destinee a recevoir une tete de prothese de 
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hanche ayant une surface externe convexe essentiellement spherique, la 
cupule comprenant : 

- un composant ceramique en ceramique d'alumine renforcee a 
la zircone 2TA de la presente invention ayant une surface concave 
essentiellement spherique permettant de recevoir et de permettre la rotation de 
la surface spherique convexe de la tete de prothese de hanche, et 

- un support metallique dans lequel la cupule acetabular est 
fixee, de preference par ajustement serre, soil i) directement a I'interieur du 
support metallique par emmanchement conique, soit ii) par I'intermediaire d'un 
insert en matiere plastique, lui meme fixe par ajustement serre dans le support 
metallique, 

la ceramique d'alumine renforcee a la zircone ZTA comprenant 1 
a 69% en poids de zircone, la zircone etant partiellement stabilisee avec au 
moins 2,1% en mole d'oxyde d'yttrium ou d'oxyde de terre rare et, 

le composant ayant une surface dans laquelle la fraction de 
zircone de la ZTA presente une teneur en phase monoclinique inferieure a 
10%. 

En outre, conformement a la presente invention, il est possible de 
realiser un insert en ceramique d'alumine renforcee a la zircone ZTA destine a 
recevoir une tete de prothese de hanche ayant une surface externe convexe 
essentiellement spherique, ('insert comprenant : 

- une surface concave essentiellement spherique permettant de . 
recevoir et de permettre la rotation de la surface spherique convexe de la tete 
de prothese de hanche, et 

- une surface externe avec une forme appropriee, de preference 
component une forme tronconique. pour assurer la fixation dans le support 
metallique, 

la ceramique d'alumine renforcee a la zircone ZTA comprenant 1 
a 69% en poids de zircone, la zircone etant partiellement stabilisee avec au 
moins 2,1% en mole d'oxyde d'yttrium ou d'oxyde de terre rare et, 
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le composant ayant une surface dans laquelle la fraction de 
zircone de la ZTA presente une teneur en phase monoclinique inferieure a 
10%. 

En outre conformement a la presente invention, il est possible de 
realiser une tete de prothese de hanche en ceramique d'alumme renforcee a la 
zircone ZTA selon la presente invention et comprenant : 

- une surface externe convexe essentiellement spherique, et 

- un evidemment de forme conique s'etendant vers I'interieur a 
partir du diametre exterieur de la tete, ledit evidemment ayant une forme 
convenable pour permettre une fixation sur le cone metallique d'un tige de 
prothese femorale par contact entre la paroi de I'evidemment et la premiere 
partie du cone metallique, 

la ceramique d'alumine renforcee a la zircone ZTA comprenant 1 
a 69% en poids de zircone, la zircone etant partiellement stabilisee avec au 
moins 2,1% en mole d'oxyde d'yttrium ou d'oxyde de terre rare et, 

le composant ayant une surface dans laquelle la fraction de 
zircone de la ZTA presente une teneur en phase monoclinique inferieure a 
10%. 

En outre conformement a la presente invention, il est possible de 
realiser une prothese d'articulation comprenant : 

- un element prothetique comprenant un premier composant en 
ceramique d'atomtne renforcee a la zircone ZTA selon la presente invention 
ayant une surface externe, et 

- un second composant en ceramique d'alumine renforcee a la 
zircone ZTA selon la presente invention ayant une surface formee de maniere a 
recevoir la surface externe du premier composant, 

la ceramique d'alumine renforcee a la zircone ZTA comprenant 1 
a 69% en poids de zircone, la zircone etant partieHement stabilisee avec au 
moins 2,1% en mole d'oxyde d'yttrium ou d'oxyde de terre rare et, 

les composants ayant une surface dans laquelle la fraction de 

zircone de la ZTA presente une teneur en phase monoclinique inferieure a 
10%. 
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En outre conformement a la presente invention, il est possible de 
realiser une prothese de hanche comprenant : 

- une tete ceramique essentiellement spherique en ceramique 
d'alumine renforcee a la zircone ZTA selon la presente invention, et 

- un cupule acetabular ayant une surface concave 
essentiellement spherique en ceramique d'alumine renforcee a la zircone ZTA 
selon la presente invention et permettant de recevoir et de permettre la rotation 
de la surface spherique convexe de la tete de prothese de hanche, 

la ceramique d'alumine renforcee a la zircone ZTA comprenant 1 
a 69% en poids de zircone, la zircone etant partiellement stabilisee. avec au 
moins 2,1 % en mole d'oxyde d'yttrium ou d'oxyde de terre rare et, 

■ les composants ayant une surface dans laquelle la fraction de 
zircone de la ZTA presente une teneur en phase monoclinique inferieure a 
10%. 



WO 01/80783 



15 



PCT/FR01/01264 



REVENDICATIONS 
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1. Composant biomedical comportant une ceramique comprenant 
de I'alum.ne renforcee a la zircone. la ceramique comprenant 1 a 69% en poids 
5 de z.rcone, la zircone etant partiellement stabilisee avec au moins 2 1°/ en 
mole d'oxyde dVttrium; at le composant ayant une surface dans laque.le la 
fracfon de zircone de la ceramique presente une teneur en phase monociinique 
inferieure a 1 0%. 

2. Composant suivant la revendication 1, caracterise en de que la 
> zircone est stabilisee sous forme tetragonale par 2,5 a 3,5 % en moles d'oxyde 

d'yttrium Y203. 

3. Composant suivant la revendication 1 ou la revendication 2 
caracterise en ce que la ceramique comprend 10 a 50% en poids de zircone. 

4. Composant suivant la revendication 3, caracterise en ce que la 
ceramique comprend 20 a 30% en poids de zircone. 

5. Composant suivant Tune quelconque des revendications 1a 4 
caracterise en ce que la surface de la ceramique d'alumine renforcee a la 
z.rcone presente en surface une teneur en phase monociinique inferieure a 5 % 
en volume. 

6. Composant suivant I'une quelconque des revendications 1 a 5 
caracter.se en ce que la ceramique d'alumine renforcee a la zircone ZTA 
presente, apres exposition de 5 cycles a 134°C sous 2 bars de vapeur d'eau 
pendant 20 heures, en surface, une teneur en phase monociinique inferieure a 
40 % en volume. 

7. Composant suivant la revendication 6, caracterise en ce que la 
ceramique d'alumine renforcee a ,a zircone ZTA pr.sente en surface une 

cycles a 134 C sous 2 bars de vapeur-d'eau pendant 20 heures. 

8. Composant suivant la revendication 7. caracterise en ce que la 

cycles a 134 c sous 2 bars de vapeur d'eau pendant 20 heures. 
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9. Composant suivant Tune quelconque des revendications 1 a 8, 
caracterise en ce que la ceramique d'alumine renforcee a la zircone presente 
une densite d'au moins 99% de la densite theorique. 

10. Composant suivant Tune quelconque des revendications 1 a 9, 
caracterise en ce que la ceramique d'alumine renforcee a la zircone presente 
une surface ayant une rugosite Ra inferieure a 10 rim. 

11. Composant suivant I'une quelconque des revendications 1 a 

10, caracterise en ce que la ceramique d'alumine renforcee a la zircone 
presente une taille moyenne de grains inferieure a 0,5 urn. 

12. Composant suivant I'une quelconque des revendications 1 a 

1 1 , caracterise en ce que le composant est une tete de prothese de hanche 

13. Composant suivant I'une quelconque des revendications 1 a 
11, caracterise en ce que le composant est un insert pour une cupule 
acetabulaire. 

14. Composant suivant I'une quelconque des revendications 1 a 
1 1 , caracterise en ce que le composant est un plateau tibial. 

15. Composant suivant I'une quelconque des revendications 1 a 
11, caracterise en ce que le composant est un composant femoral de prothese 
de genou. 

16. Composant suivant I'une quelconque des revendications 1 a 
1 1 , caracterise en ce que le composant est un disque intervertebral. 

17. Composant suivant I'une quelconque des revendications 1 a 
11, caracterise en ce que le composant est un composant pour prothese 
dentaire. 

18. Procede de preparation d'un composant biomedical 
comportant une ceramique d'alumine renforcee a la zircone ayant une 
resistance convenable a la degradation basse temperature, comportant les 
eta pes suivantes : : 

- preparation d'une de poudre contenant de la zircone et de 
I'alumine, avec une teneur en oxyde d'yttrium superieure a 2,1 % moteire, 

- frittage a la temperature la plus basse possible pour assurer au 
moins 95% de la densite theorique, 
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- compression isostatique a chaud de la piece frittee de maniere 
a attelndre la densite theorique (> 99% de la densite theorique), 

- usinage et polissage de la surface de travail du composant de 
maniere a obtenir une rugosite de surface Ra < 10 nm et plus 
preferentieHement inferieure a Ra < 5 nm. 

19. Procede selon la revendication 18, caracterise en ce que la 
teneur en oxyde dyttrium est comprise entre 2,9 % et 3,2 % en poids. 

20. Procede selon la revendication 18 ou la revendication 19, 
caracterise en ce que le frittage est realise a une temperature comprise dans 
I'intervalle 1400°C - 1450°C. 
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Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

□ FADED TEXT OR DRAWING 

□ BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 

□ LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 

□ REFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 

IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



